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Prifung von Latex

Bestimmung der KOH-Zahl von Naturkautschuklatex

DIN
53566

Testing of latex; determination of KOH number of natural rubber latex
Essai du latex; détermination de l'indice de potasse du latex de caoutschouc naturel

Zusammenhang mit der ISO-Empfehlung ISO/R 127-1959 siehe Erliuterungen

1. Zweck und Anwendung

Das Prifverfahren dient zur Bestimmung der KOH-Zahl von
Latex unter den Bedingungen dieser Norm.

Das Prifverfahren eignet sich fir Naturkautschuklatex, der
ausschliellich mit Ammoniak oder Ammoniak und Formal-
dehyd konserviert ist. Es ist nicht anwendbar fir Latices,
die von anderen natirlichen Quellen als der Hevea brasi-
liensis stammen, fir synthetische Latices, fir Latex-Mischun-
gen, durch Warme konzentrierten Latex, vulkanisierten
Latex oder synthetische Kautschukdispersionen.

2. Begriff

Die KOH-Zahl von Latex ist die Anzah! Gramm an Kalium-
hydroxid, KOH, die den an Ammoniak gebundenen S&uren
in Latex mit 100 g Trockenrickstand dquivalent sind. Ent-
sprechend dieser Definition wird die KOH-Zahl als KOH-
Verbrauch bestimmt.

3. Probenahme
Die Sammelprobe und daraus die Laboratoriumsprobe
werden nach DIN 53 562 entnommen.

Es sind mindestens 2 Proben zu prifen, deren Gehalt an
Trockensubstanz, bestimmt nach DIN 53 563, je etwa 50 g
entsprechen mufi.

4. Prufgerdt

Das Prifgerdt besteht aus folgenden Teilen:
400-ml-Becherglas nach DIN 12 332

pH-Mef3gerat nach dem elektrometrischen Prinzip mit einer
Mefunsicherheit von hochstens 0,02 pH-Fehler

Glaselektrode mit linearer Anzeige bis zu einem pH-Wert
von 10

Geeignete Halbzelle, z. B. eine Kalomelektrode
Mechanisches Rihrwerk mit Glasrihrer

Das pH-Mefigerét und der Motor des Rihrwerks sind zu
erden.

5. Reagenzien

Formaldehyd-L&sung, sdurefrei, 5 vol.-%ig, hergestellt aus
1 Volumenteil konzentriertem Formaldehyd garantierter
Reinheit DAB 6 und 6 Volumenteilen frisch gekochtem und
abgekihltem, destilliertem Wasser. Die Lésung wird mit
0,1 n Kaliumhydroxid neutralisiert. Als Indikator ist Phenol-
phthalein zu verwenden.

Anmerkung: Da Formaldehyd nicht sehr stabil ist, ist es
notwendig, dic Konzentration einer alten Losung durch Hin-
zusetzen eines bekannten Volumens iiberschiissigen Am-
moniaks von bekannter Alkalitit zu bestimmen und nach
15 Minuten die Restalkalitit. Ist die Konzentration der Form-
aldehyd-Liosung geringer als 4,5 Vol.-%0, muB3 die berechnete
Menge konzentriertes Formaldehyd hinzugesetzt werden, um
sie auf 5 Vol.-%0 zu bringen.

0,5 n Kaliumhydroxid-Lésung, carbonatfrei, hergestellt nach
Anweisungen, die Handbichern Uber analytische Chemie
zu entnehmen sind.

Es muf3 sichergestellt werden, daf} die Lésung praktisch frei
von Carbonat ist. Hierzu wird jede Stange oder jedes
Platzchen reines Kaliumhydroxid mit einer sauberen Zange
aus nichtrostendem Werkstoff gehalten und schnell in einem
Strahl von frisch destilliertem und abgekihltem Wasser
abgespiilt und dann in eine gréfiere Menge destilliertes
Wasser gegeben, bis die etwa benétigte Menge Kalium-
hydroxid erreicht ist.

Fur die Prifung dieser Lésung auf Carbonatfreiheit werden
10 ml mit 10 gew.-%iger Bariumchlorid-Lésung versetzt. Ein
geringfigiger Niederschlag ist unbeachtlich. Entsteht ein
groflerer Niederschlag, so werden weitere gemessene
Mengen 10 gew.-%iger Bariumchlorid-Lésung zugesetzt,
bis kein weiterer Niederschlag mehr auftritt. Dem Haupt-
teil der 0,5 n Kaliumhydroxid-Lésung wird nun die Gquiva-
lente Menge Bariumchlorid-Lésung hinzugefigt, damit das
Carbonat vollsténdig ausfallt.

Die 0,5n Kaliumhydroxid-Lésung wird dann erneut auf
Carbonat und auf Bariumchlorid-Uberschu3 geprift. Ist
Bariumchlorid im Uberschu3 vorhanden, wird es durch
tropfenweises Hinzufigen von 10 gew.-%iger Kaliumsulfat-
Lésung gefdllt, bis ein Tropfen keinen weiteren Nieder-
schlag ergibt. Wenn sich der Niederschlag gesetzt hat, ist
die klare Uberstehende Flussigkeit zu dekantieren.
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6. Durchfihrung

Die Probe, die etwa 50 g Trockensubstanz enthalten muf3,
wird in ein 400-ml-Becherglas auf 0,001 g eingewogen.

Das pH-Mefigerat wird mit einer Pufferlésung von bekann-
tem pH -Wert von etwa 9 eingestellt. Eine geeignete Puffer-
I6sung ist 0,05 n Natriumborat mit einem pH-Wert von 9,18
bei 25 °C.

Der Ammoniakgehalt der Wasserphase des Latex wird durch
Zusatz der 5vol.-%igen Formaldehyd-Lésung (1 ml ent-
sprechen 0,0189 g Ammoniak) unter Rihren auf 0,5 Vol.-%
gebracht. Darauf wird destilliertes Wasser zugefigt, bis der
Latex einen Trockenriickstand von 30 Gew.-%, hat.

Die Elektroden und der Glasrihrer werden in das Becher-
glas mit der Probe eingesetzt und das Rihrwerk eingeschal-
tet. Jetzt werden langsam 5ml der 0,5n Kaliumhydroxid-
Lésung hinzugefiigt und der pH-Wert das erste Mal abge-
lesen. Dann wird unter sténdigem Rihren bis zur Beendigung
der Prifung die Zugabe der 0,5 n Kaliumhydroxid-Lésung in
Mengen von 1 ml fortgesetzt und nach jeder Zugabe der
pH-Wert notiert. Die erhaltenen Meflwerte werden in ein
Koordinatenkreuz eingetragen, dessen Abszisse die Kalium-
hydroxidmengen und dessen Ordinate die pH-Werte an-
geben. Als Endpunkt der Titration gilt der Wendepunkt der
erhaltenen Kurve. Bei diesem Punkt erreicht die Steilheit der
Kurve, d. h. der erste Differentialquotient, ein Maximum, und
der zweite Differentialquotient wechselt von einem positiven
zu einem negativen Wert.

Der Endpunkt kann aus dem Nulldurchgang des zweiten
Differentialquotienten durch lineare Interpolation gewonnen
werden; er ist auf * 0,2 ml der 0,5 n Kaliumhydroxid-Lésung
festzustellen.

7. Auswertung

Die KOH-Zah! des Latex wird in g/100 g nach folgender Zah-
lenwertgleichung errechnet:
561-.-n-B
KOH-Zahl = TS.E
Hierin bedeuten:
n  Normalitat der verwendeten Kaliumhydroxid-Lésung
B Verbrauch an Kaliumhydroxid-Lésung in ml
TS Trockensubstanz nach DIN 53 563 in Gew.-%,
E  Einwaageing

8. Prifbericht

Im Prifbericht sind unter Hinweis auf diese Norm anzu-
geben:

Bezeichnung des Latex
KOH-Zahl in g/100 g auf 0,5g/100 g gerundet, Einzelwerte
und Mittelwert

Gegebenenfalls Abweichungen von dieser Norm
Prifdatum

Erlduterungen

Diese Norm wurde vom Arbeitsausschu3 C5b (Obmann Dr. E. Schadendorff,
Hannover) des Fachnormenausschusses Materialprifung (FNM) ausgearbeitet.

Der Inhalt stimmt sachlich mit der von der International Organization for Standardization

(ISO) herausgegebenen ISO-Empfehlung

ISO/R 127-1959

Determination of KOH-Number of Latex
Détermination de I'indice de potasse du latex
Bestimmung der KOH-Zahl von Latex
Uberein.

Full document details: DIN 53566:1965-11

Documents

Document Sharing Hub


http://www.avadocuments.com/doc/din-53566-1965-11
http://www.avadocuments.com/doc/din-53566-1965-11

